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En este trabajo se sintetizó y caracterizó el sistema ternario 2MgO-2Al2O3-5SiO2, obtenido 
por proceso sol-gel a partir de alcóxidos de magnesio, aluminio y silicio, correspondiente a 
la estequiometría de la fase cordierita; se obtuvo α-cordierita y se le evaluó la incidencia 
del modo de adición de los precursores (Simultanea y consecutiva), del método de secado 
(Ordinario a 100ºC, aspersión y liofilización) y del tratamiento térmico (calcinación durante 
6 h a 600, 800, 1000, 1200 y 1400 ºC) sobre la textura, morfología y estructura del sólido 
obtenido. 
 





In this work was synthesized and characterized the ternary system 2MgO-2Al2O3-5SiO2, 
obtained by process sol-gel starting from alcóxidos of magnesium, aluminum and silicon, 
corresponding to the stoichiometry of the phase cordierita; was obtained α-cordierite, was 
evaluated the incidence in the way of the precursors' addition (Simultaneous and serial), of 
the drying method (Ordinary to 100ºC, aspersion and lypophillization) and of the thermal 
treatment (calcination during 6 h at 600, 800, 1000, 1200 and 1400 ºC) on the texture, 
morphology and it structures of the obtained solid. 
 







La síntesis de materiales cerámicos es tema de investigación y desarrollo que atrae el 
interés científico. La motivación tecnológica que guía dicho interés incluye nuevas 
propiedades y microestructuras, menores temperaturas de procesamiento, y mayor 
reproducibilidad, la cual disminuye la tasa de rechazos en los productos finales.  
 
La motivación científica es el desarrollo de microestructuras de características controlables, 
en cuanto a tamaño y distribución de tamaño de partícula, superficie específica, morfología, 
fase y pureza química. En este contexto, el método denominado sol gel parece responder a 
varias de las demandas de las tendencias actuales de la producción de materiales. A pesar 
que el método sol–gel se conoce desde principios del siglo XX, sólo en los últimos años se 
ha extendido su uso como proceso alternativo en la preparación de sólidos catalíticos con 
propiedades químicas y textura controladas. La técnica se ha aplicado con éxito en la 
obtención de materiales homogéneos y con una alta pureza en sistemas compuestos de 
alúmina, sílica, zirconia o zeolitas. El método supone el empleo de la versatilidad de la 
química húmeda para obtener medios homogéneos que luego bajo ciertas condiciones de 
maduración, originan soles o geles estables, de excepcionales características térmicas y 
mecánicas. 
 
La alta porosidad es un valor añadido de los materiales obtenidos por esta vía, ya que en 
ella se puede albergar una segunda fase, constituyendo un material compuesto. Este hecho, 
ha encontrado diferentes aplicaciones dentro del procesado de materiales, que incluye desde 
cerámicas hasta sólidos con aplicaciones ópticas no lineales. 
 
A pesar de la existencia natural, la gran mayoría de minerales de cordierita no presentan 
buena calidad en cuanto a pureza de fases, composición y textura. Este hecho ha obligado a 
sintetizarla a manera de una pasta cerámica, por reacción de estado sólido (vía seca), a altas 
temperaturas (~1430 °C), partiendo de sustancias (óxidos) que suministren magnesio, 
aluminio y silicio en las proporciones adecuadas1. 
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Las cerámicas del tipo cordierita se sintetizan mediante el proceso sol gel usando alcóxidos 
y sales metálicas como precursores. Este material se usa como sustrato y material de 
empaque electrónico y como soporte catalítico dispuesto a manera de monolitos. En el 
presente trabajo se busca optimizar las condiciones de preparación, variando las 
condiciones de mezcla de los precursores, las condiciones de secado y calcinación de los 
sólidos. Los materiales obtenidos se caracterizan por diferentes técnicas instrumentales, 
como difracción de rayos X (XRD), microscopía electrónica (TEM, SEM), microscopia de 
fuerza atómica y espectroscopía infrarroja (FTIR). 
 
Se observa que el calentamiento de los geles por un periodo de seis horas a temperaturas 
mayores de 1000 °C produce materiales altamente densificados.  
 
Los estudios de difracción de rayos X muestran que la fase dominante en estos materiales 
es µ–cordierita (hexagonal) y β–cuarzo. Los estudios de SEM revelan una microestructura 
densa y uniforme con cristales ordenados en un hábito granular. Mediante XPS se destaca 
que la superficie del material sinterizado se enriquece con aluminio a la vez que se hace 
deficiente en sílice2. 
 
En general, la mayor parte de las investigaciones que se han realizado para obtener 
cordierita mediante el método sol gel están orientadas a comprender el efecto de la 
variación de la naturaleza química y estructura de los precursores de aluminio y silicio 
sobre las propiedades fisicoquímicas del sólido.  
 
Con el presente trabajo tiene como objetivo general, el aplicar el procesamiento sol- gel en 
la síntesis del sistema ternario 2MgO–2Al2O3–5SiO2, con el propósito de precisar la 
incidencia de algunos parámetros de síntesis como son el orden de adición de precursores, 
la forma de secado y la Temperatura de calcinación de los geles secos, evaluando la 
incidencia de la secuencia de adición de los precursores alcóxidos metálicos al medio de 
hidrólisis en la textura y la estructura cristalina de la mezcla 2MgO–2Al2O3–5SiO2, 
examinando la evolución textural, estructural y morfológica del sistema ternario 2MgO–
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2Al2O3–5SiO2, obtenido por hidrólisis de alcóxidos metálicos, en función de las 
condiciones de secado y estimando el efecto ejercido por la temperatura de calentamiento y 
el tiempo de permanencia en la estructura del sólido 2MgO–2Al2O3–5SiO2,. 
 
Para ello se formulo la hipótesis; El tratamiento térmico a temperatura mayores de 900 ºC 
del sistema ternario 2MgO–2Al2O3–5SiO2, produce fases policristalinas compatibles con la 
indialita (µ-cordierita), que se consolidan en función de la rampa de calentamiento y del 






1 ESTADO ACTUAL DEL TEMA 
 
 
Recientemente Logvinkov et al3 han publicado resultados del análisis termodinámico, 
presenta resultados de energía libre en función de la temperatura ( ), de la 
evolución del sistema estequiométrico 2MgO.2Al
( )TG f∆ =
2O3.5SiO2 en conjugación con reacciones 
de estado sólido que tienen lugar en función del tratamiento térmico. La conclusión 
importante que se obtiene es que estos óxidos  mixtos permiten la formación y 
descomposición de fases tipo safirina y cordierita en virtud de cambios composicionales 
mas que por efectos de transformaciones polimórficas. Es bien conocido que el sistema 
ternario 2MgO.2Al2O3.5SiO2 es sensible a las proporciones de los óxidos, pero también se 
admite que la temperatura de calcinación (además del tiempo) determina la presencia de 
distintas fases, tal como se observa en el diagrama ilustrado en la Figura 1. 
 
En gran medida, una de las fases de mayor importancia tecnológica que se deriva del 
sistema ternario 2MgO.2Al2O3.5SiO2 y que corresponde a la estequiometría Mg2Al14Si5O18 
es la cordierita, ya sea en su variedad de indialita o de α-cordierita. Como se verá mas 
adelante, estos sólidos son materiales con un sin número de aplicaciones. Lo sorprendente 
sin embargo es la estrechez de la ventana en términos de composición y temperatura que 
permite la obtención de la cordierita. En este sentido investigadores como Shu et al.4 
sintetizan polvos de cordierita sinterizando material amorfo obtenido por reacción, entre 
500 y 600 °C, de Al(OH)3, MgCl2 y Na2SiO3.  
 
Se encuentra entonces que la cordierita se produce por interacción entre el silicato amorfo y 
una fase metaestable de safirina que a su vez proviene de las reacciones de la cristobalita. 
De otra manera Logvinkov et al. 5  puntualiza que tanto la composición de fases como las 
propiedades de los materiales tipo cordierita dependen de la temperatura de calcinación; 









































Figura 1.  Diagrama de fases del sistema ternario MgO.Al2O3.SiO2 6,7 + 
 
 
El diagrama de fases mostrado en la Figura 1 sugiere que el método cerámico es la ruta 
convencional más extendida para generar sólidos refractarios de tipo cordierita. En efecto 
Camerucci et al. 8 obtienen cordierita a partir de sus óxidos precursores y mullita, que una 
vez molidos y comprimidos se someten a sinterización a altas temperaturas (1430 °C). En 
esta vía, sin embargo, Yu y Tsai 9 verifican el efecto de la composición en la cristalización 
de las fases tipo cordierita y así, comprueban que el exceso de SiO2 y de Al2O3 requiere de 
mayor energía de activación para la formación de cristales;  por lo tanto, se obtienen otras 
fases tipo farringtinita, clinoenstatita y forsterita que requieren menor energía. Gudev et 
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al.10 destacan que la presencia de óxidos de metales de transición mejora la resistencia 
mecánica de la cordierita obtenida por el método cerámico y mas aún, Shi et al.11 
encuentran que la adición de CeO2 promueve la transformación de fase y la sinterización de 
los precursores de cordierita ya que la temperatura de cristalización disminuye y se facilita 
la difusión de iones en el estado sólido. Los mejores efectos del CeO2 se observan cuando 
este óxido se agrega entre un 2 y 4 %. 
 
Sohn y Choi12 investigaron la cristalización del sistema MgO.Al2O3.SiO2, con 
estequiometría de cordierita, en presencia de CeO2 y en condiciones máximas de 
nucleación y velocidad de crecimiento de cristales. Nuevamente se observa que la 
temperatura de transformación vítrea se reduce con la adición de CeO2. En este caso se 
obtiene que la cordierita (forma α) tiene nucleación máxima a 800 °C y velocidad máxima 
de crecimiento cristalino a 915 °C. Kobayashi et al. 13 obtienen cordierita densa, sin 
aditivos mediante reacciones de estado sólido entre caolinita y óxido de magnesio; así, el 
óxido mixto precursor que se logra a 900 °C es amorfo pero luego evoluciona a la fase µ–
cordierita a 950 °C y se transforma gradualmente a α–cordierita entre 950 y 1200 °C; la 
cordierita densa, poco porosa se obtiene a 1350 °C. El proceso de cristalización de α–
cordierita a partir del sistema ternario 2MgO.2Al2O3.5SiO2 también ha sido estudiado por 
Oprea et al.14; ellos encuentran que la presencia de ciertos agentes de nucleación 
disminuyen la energía de cristalización y por tanto promueven la formación de fases tipo 
cordierita. 
 
En la obtención de materiales por la vía seca (método cerámico) las reacciones de estado 
sólido se controlan básicamente por difusión (transferencia) de iones y es claro que esta 
operación es más eficiente en la medida que los óxidos precursores se encuentren en 
estrecho contacto; de ahí la necesidad de moler, homogenizar, compactar, calentar en un 
ciclo que se puede repetir muchas veces. Se han propuesto algunas modificaciones que al 
menos a nivel de laboratorio parecen aumentar el contacto entre las partículas 
reaccionantes; tal es el caso de la dispersión ultrasónica, la ultradispersión, la molienda 
húmeda, la formación de emulsiones y la “coprecipitación”. En este último caso, se recurre 
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a la formación de especies que por acción de la temperatura promueven la formación de 
fases a la vez que experimentan disminución del punto de fusión; tal es caso de los 
carbonatos, los oxalatos y los hidróxidos. Sampathkumar et al15 sintetizaron  indialita 
ajustando la composición de cenizas volantes como material de partida; en este caso, se 
formó una matriz de grano muy fino, cuya microestructura aparece decorada con 
incrustaciones en forma de aguja. De otro lado, Park et al16 obtienen cordierita porosa con 
diferentes tamaños de poro utilizando suspensiones mecánicamente agitadas de los 
precursores en presencia de polímeros (surfactantes aniónicos y catiónicos). 
Adicionalmente Cham et al.17 aplican un proceso de emulsión en la obtención de partículas 
precursoras microesféricas.  
 
De otra parte, se han adelantado estudios para obtener composiciones de cordierita– 
zirconia mediante el método sol–gel, partiendo de soluciones acuosas de los formiatos de 
magnesio, aluminio y zirconio, usando TEOS como fuente de silicio. El análisis de los 
materiales obtenidos por esta ruta indican que la fase cristalina α–cordierita sólo se logra 
obtener cuando la temperatura de calcinación es de 1300 °C. Es de anotar que en virtud del 
tratamiento térmico, a 900 °C se obtiene una mezcla de espinela–µ–cordierita; a 1100 °C se 
produce espinela, µ–cordierita y cristobalita; a 1200 °C se logra un sólido que contiene 
espinela, µ–cordierita, cristobalita y α–cordierita. Este método es económico y 
técnicamente más simple y rápido que otras rutas sol–gel, aunque las temperaturas 
requeridas para obtener una cordierita homogénea y pura son relativamente altas18. 
 
En la mayoría de los casos se emplea TEOS como fuente de silicio; los componentes 
restantes se adicionan a partir de acetatos2, 19, carbonatos20, cloruros 21, hidróxidos18 o 




La cordierita es un óxido mixto conformado por sílica, alúmina y magnesia. Por separado, 
cada uno de estos óxidos ha encontrado diversas aplicaciones técnicas como refractarios y 
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como material catalítico. De igual manera, se han ensayado múltiples procedimientos y 
variedad de precursores para la síntesis de estos compuestos con variadas características de 
pureza, textura, morfología y estructura. 
 
La sílica gel, vista como un polímero del ácido ortosilícico, Si(OH)4, se puede obtener con 
excelentes condiciones de textura mediante neutralización de silicatos alcalinos, por 
pirolisis de tetracloruro de silicio (que produce sílica fumante ó aerosil®) y por hidrólisis 
de alcóxidos como ocurre con el tetraetoxiortosilicato (TEOS). La aplicación del método 
sol–gel produce materiales amorfos, con volúmenes de poro24 del orden de 5,8x10–3 cm3/g, 
alta área superficial (~600 m2/g) y partículas de tamaño uniforme. Como consecuencia, 
estos cuerpos son susceptibles de densificar parcialmente, por sinterización (mecanismo de 
flujo viscoso) a temperaturas relativamente bajas (~1000 ˚C). 
 
Las alúminas son óxidos u oxi–hidróxidos de aluminio que se obtienen a partir de sales (por 
modificación del pH), amalgamas y alcóxidos de aluminio. La estructura y la textura de 
estos sólidos dependen del tratamiento térmico y en función de la temperatura pueden 
desarrollar distintas fases denominadas alúminas de transición, entre las cuales sobresale la 
γ–Al2O3. El procesamiento sol–gel, que consiste esencialmente en la hidrólisis de alcóxidos 
metálicos también se aplica a la obtención de alúminas y, aunque los sólidos resultan 
considerablemente amorfos, estos materiales muestran una notable resistencia a la 
sinterización con lo que es posible alcanzar un equilibrio entre estructura y porosidad en 
función del tratamiento térmico25. 
 
Como producto de la calcinación de hidróxidos o de sales organometálicas, el óxido de 
magnesio es un material que aparece altamente sinterizado, cristalino y con baja área 
superficial. Bajo ciertas condiciones (pH y velocidad de agitación), la precipitación de 
Mg(OH)2 gelatinoso a partir de nitrato de magnesio ó haluros de alquilmagnesio puede 
conducir a sólidos relativamente porosos. La hidrólisis de alcóxidos de magnesio ofrece 




La mullita (3Al2O3.2SiO2) es la principal fase cristalina que se detecta en el sistema binario 
conformado por Al2O3–SiO2; este sólido se emplea como refractario en la construcción de 
hornos de alta temperatura. Adicionalmente, es uno de los materiales promisorios para el 
empaquetamiento electrónico debido a su baja constante dieléctrica y a su pequeño 
coeficiente de expansión térmica. Este óxido mixto también se produce con éxito mediante 
el procesamiento sol–gel 22. 
 
El procesamiento de materiales cerámicos o vitrocerámicos con un alto valor agregado y 
propiedades reguladas (textura, estructura y morfología) tiene la desventaja técnica de la 
necesidad de altas temperaturas para la obtención de vidrios precursores con homogeneidad 
aceptable. En este sentido, la preparación de un precursor que posea buena uniformidad por 
el método sol–gel, significa disminuir sustancialmente el gasto energético. 
 
La cordierita (Mg2Al4Si5O18) se emplea principalmente en formulaciones de cerámica 
vítrea por presentar una alta resistencia mecánica y refractaria, así como un bajo coeficiente 
de expansión térmica26, 27, que la hacen ideal para varias aplicaciones eléctricas y de 
ingeniería28, como sustrato o empaquetamiento electrónico, en paneles cerámicos para el 
aislamiento acústico, en filtros cerámicos para separar sólidos de fluidos, en sistemas 
catalíticos resistentes a la temperatura, en la manufactura de aislantes para elementos 
fotosensibles, en membranas de ultrafiltración, en intercambiadores cerámicos de calor, en 
materiales de conversión termoeléctrica y en recubrimientos cerámicos multicapa sobre 
superficies metálicas, como ocurre con las cabezas de los pistones  de los  motores, entre 
otros6. 
 
Como ya  se mencionó, la síntesis de materiales cerámico–vítreos por los métodos 
tradicionales de sinterización térmica (reacción de estado sólido) implica un alto gasto 
energético, sin olvidar que el intervalo de sinterizado (cerca de 25 ˚C) es estrecho y 
limitado por  una fusión  incongruente  de  los óxidos,  lo cual  hace imposible  obtener 
materiales densos sin el empleo de un equipo especial y sin ayudas para sinterizarlo, lo 
cual, va el detrimento de las características deseables de la cerámica29. En contraste, el 
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método sol–gel permite preparar materiales similares, a temperaturas relativamente 
moderadas, obtener cuerpos densificados con una alta homogeneidad y pureza, con altas 
áreas  superficiales,  y  todo esto  bajo el ensanchamiento de la ventana de sinterización5, 7, 
30. 
 
Por estos motivos, en virtud de que la cordierita es un soporte importante en la preparación 
de monolitos y dispositivos de membrana, que se destinan a la formulación de catalizadores 
para la conversión de gases de exhosto, se plantea este trabajo para intentar una ruta no 
convencional, como lo es el proceso sol–gel para la síntesis del sistema ternario 2MgO–
2Al2O3–5SiO2, con fases policristalinas compatibles con la indialita (µ–cordierita) con 
cierto grado de cristalinidad y buenas condiciones de porosidad (mesoporosa). 
Adicionalmente se espera una sensible reducción del gasto energético, el cual disminuiría el 
costo del proceso a pesar del relativo incremento en el costo de los materiales de partida. 
 
(a) (b) 
Figura 2.  Polimorfas de la cordierita. (a) Indialita. (b) Cordierita ortorrómbica . 
 
 
La estructura de la cordierita, descrita en la Figura 2 muestra que ocurre en dos formas 
polimórficas. La forma de alta temperatura es la hexagonal siendo el primer producto en 
formarse, llamada indialita de simetría P6/mcc, y la forma de baja temperatura es la 
ortorrómbica de simetría Cccm. La forma hexagonal no posee un orden Al, Si de largo 
alcance, contrario al orden Al, Si presente en la forma ortorrómbica. Un orden completo Al, 
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Si requiere de la eliminación de todos los enlaces Al–O–Al y la estructura resultante es 
consistente con su grupo espacial ortorrómbico. A pesar que la forma hexagonal no es 
estable en el rango de temperatura de 1000 a 1400 ºC, la nucleación de la cordierita 
hexagonal es la preferida por la cinética de la reacción. Cuando se calienta por un periodo 
de tiempo prolongado, eventualmente se origina la forma ortorrómbica (ver Figura 3). La 
cinética de este proceso es lenta, con una alta energía de activación consistente con el grado 
de orden.  
 

















Log tiempo de retención  




La difracción de rayos X ha sido ampliamente utilizada para la identificación de fases 
cristalinas en materiales sólidos como es el caso de Takahashi et al.32, quien luego de 
realizar ensayos  con precursores de Si, Al y Mg, diferentes a alcóxidos, con el propósito de 
estudiar el efecto de distintas mezclas, encuentra que la fase α–cordierita  solo se forma a 




Silva et al33.  Estudio  el efecto de algunos ácidos orgánicos usados como quelantes, dentro 
del proceso sol–gel, en la  síntesis del sistema Mg2Al4Si5O18  encontrando a partir de 
ensayos DRX, que se favorecía la formación de la fase cristalina  α–cordierita con la 
adición de ácido cítrico, obteniendo la fase a una temperatura de 1000 ºC luego de un 
tratamiento de 12 horas. 
 
Tsai34 estudio la influencia sobre el sistema ternario Al2O3.SiO2.MgO, del tratamiento 
térmico y de la rata de calentamiento, sobre la sinterización del gel, encontrando a partir de 
análisis DRX que a temperaturas menores de  800  ºC no hay evidencias que pueda existir 
la fase cordierita, y la cristalización de la fase se hace evidente para la µ–cordierita y α–
cordierita a 900 ºC y 1150 ºC respectivamente y a 1300 ºC se obtiene un material denso 
correspondiente principalmente a α–cordierita. 
 
1.2 Proceso sol–gel 35 
Por definición, un sistema termodinámico puede estar constituido por uno o varios 
componentes, que se comportan como especies químicas independientes; si existe un solo 
componente, el sistema se interpreta como una sustancia pura pero si existe más de uno, el 
sistema es una mezcla. Un hecho interesante es que las mezclas se pueden diferenciar en 
función del tamaño de partícula de sus componentes; si el tamaño (evaluado como diámetro 
de la sección transversal) de partícula de los componentes es menor a 2 nm, la mezcla es 
homogénea y recibe el nombre genérico de disolución. Si el tamaño de partícula de al 
menos uno de los componentes oscila entre 2 y 1000 nm, la mezcla es heterogénea y recibe 
el nombre particular de “dispersión coloidal”; finalmente, si el tamaño de partícula supera 
los 1000 nm, la mezcla es heterogénea y si además algunos de los constituyentes se 
encuentra como “un fluido”, el sistema se clasifica como una suspensión.  
 
Así como en una disolución se identifica un componente mayoritario (el disolvente) y 
otro(s) en menor proporción (el soluto), en una “dispersión coloidal” (coloide) también se 
diferencia un medio dispersante (“fase dispersante”) y un medio disperso (“fase dispersa”). 
 12
 
En un sol, el medio dispersante es un líquido (v. gr. un alcohol) mientras que la fase 
dispersa es un sólido (v. gr. β–AlOOH); en un gel, la fase dispersante es una “red” sólida 
(p. e., polipéptido) y el medio disperso es un líquido (p. e., agua). 
 
El paso inicial del proceso de polimerización para la obtención de geles inorgánicos 
(principalmente óxidos) lo conforman partículas coloidales sólidas (nanopartículas de 
tamaño menor a 1 µm).  Cada partícula coloidal presenta enlazamientos entrecruzados en 
su estructura interior, como se ilustra en la  Figura 4 
 
Partícula 








Figura 4.  Proceso sol–sel: sol (a);  gel (b).
 
 
En ésta primera etapa (Figura 4a), las partículas se mantienen dispersas en el fluido en una 
presentación conocida como sol. En un segundo paso, las partículas coloidales pueden se 
unen entre sí, para construir una red abierta y tridimensional, conocida como gel (Figura 
4b). La transformación de un sol a un gel, constituye los procesos de gelación, y los geles 
que se obtienen son entonces geles coloidales. En consecuencia, una definición corriente 
establece que el procesamiento sol–gel es la preparación de materiales cerámicos a partir de 
un sol que se transforma en un gel, del cual  luego se extrae el medio dispersante. 
Históricamente, el desarrollo del proceso sol–gel, involucra contribuciones de diferentes 




 Dentro del proceso sol-gel existen dos variantes para la obtención de materiales:  
1. Formación de un gel a partir de una suspensión coloidal o de un hidrosol. 
2. Formación de un gel a partir de hidrólisis y policondensación de compuestos 
metalorgánicos. 
 
En el primer método y tomando como ejemplo la producción de geles de SiO2, la sílice se 
incorpora como una suspensión coloidal acuosa, o un silicato coloidal, a la que pueden 
agregarse más componentes en la forma de sales metálicas disueltas en agua. De la mezcla 
resulta un sol homogéneo; mediante una desestabilización del hidrosol, o gelificación, la 
viscosidad aumenta gradualmente dando lugar a un material rígido, poroso, que se trata 
térmicamente para eliminar el agua y dar lugar a la estructura definitiva. 
 
En el segundo método todos los constituyentes o parte de ellos se introducen como 
compuestos metalorgánicos, generalmente alcóxidos. Tras una hidrólisis se obtiene un sol 
homogéneo, el cual sufre una policondensación hidrolítica generando un gel no cristalino, 
que mediante los respectivos tratamientos térmicos da lugar al material definitivo. 
 
Las ventajas del procedimiento sol–gel son:  
- Control de la pureza de los reactivos, del grado de homogeneidad de la mezcla de 
precursores, y de la microestructura (uniformidad y distribución de tamaños de 
partículas). 
- La posibilidad de fabricación en formas útiles no tradicionales (fibras, películas 
delgadas, burbujas, elementos ópticos) con propiedades muy controladas.  
- Otra importante innovación que aporta el procedimiento sol-gel es la posibilidad de 
preparar a temperaturas bajas, materiales muy puros, con alto grado de 
homogeneidad, que no siempre pueden conseguirse por los métodos tradicionales.  
- El potencial tecnológico del procesamiento sol-gel es inmenso pero se requiere más 
estudio básico del fenómeno, especialmente en lo que se refiere a la transición sol–
 14
 
gel. Algunos de los temas de estudio son típicamente del área química, mientras que 
otros lo son del ámbito de la física. 
1.2.1 Sol  
En un sol las partículas sólidas permanecen dispersas durante largos periodos de tiempo 
debido principalmente a fuerzas atractivas del tipo van der Waals y repulsivas, tipo 
electrostáticas.  Las fuerzas de van der Waals que actúan entre partículas coloidales son de 
la misma naturaleza de las que existen entre átomos, moléculas o iones, pero debido a la 
gran cantidad de “unidades” que contiene cada partícula, son de mayor magnitud y suelen 
actuar a distancias más largas. Estas fuerzas poseen tres contribuciones: las interacciones 
dipolo–dipolo (fuerzas de Keeson), las interacciones dipolo–dipolo inducido (fuerzas de 
Debye) y las interacciones provocadas por  fluctuaciones en la distribución de la densidad 
electrónica (fuerzas de London).  
 
Los coloides se puede caracterizar en virtud a que poseen propiedades cinéticas 
(movimiento Browniano), ópticas (efecto Tyndall), químicas (intercambio iónico) y 
eléctricas.  En una dispersión  coloidal cuando las partículas se aproximan entre sí, se 
produce un efecto de repulsión debido al acercamiento de las dobles capas difusas que se 
generan a causa de la presencia de cargas eléctricas netas en las superficies de las 
partículas; estas fuerzas de repulsión han sido estudiadas profusamente entre otros por 
Derjaguin, Landau, Verwey y Overbeek, por lo que el tratamiento resultante se conoce 
como teoría DLVO. 
1.2.2 Gel 
Un gel es una sustancia que contiene un esqueleto sólido continuo que encierra una fase 
líquida continua. La continuidad de la estructura sólida proporciona elasticidad al gel. 
Continuidad significa que una perturbación puede viajar a través de la fase sólida, de un 
lado otro, sin que penetre a la fase líquida. Puesto que ambas fases son de tamaño coloidal, 
un segmento de línea que se origine en un poro (el cual puede estar ocupado por un líquido 
o un vapor), y se desplace en forma perpendicular a la superficie sólida más cercana, debe 




El término envejecimiento (maduración o añejamiento) se aplica al proceso de cambio en la 
estructura y propiedades después de la gelación. Algunos geles presentan una compresión 
espontánea; llamada sinéresis, como producto de la formación de enlaces o atracción entre 
partículas induciendo contracción de la red y expulsión de líquido de los poros.  
 
1.2.3 Hidrólisis y condensación  
1.2.3.1 Mecanismo 
La hidrólisis y la condensación proceden de manera diferente en sistemas alcóxido, con 
respecto a sistemas inorgánicos, por dos razones fundamentales:  
1. Los monómeros sin hidrolizar a menudo se asocian para formar oligómeros,  
2. los ligandos –OR se reemplazan por especies OH– por la condensación procede en 
forma extensiva. 
Un oligómero es una molécula de tamaño intermedio (mucho más grande que un 
monómero pero mucho más pequeña que un polímero) y un polímero es una molécula 
enorme formada a partir de cientos o miliares de unidades llamadas monómeros que son 
capaces de formar por lo menos dos enlaces. El número de enlaces que un monómero puede 
formar se llama funcionalidad, f. El proceso de condensación que procede a la hidrólisis de 
alcóxidos se puede observar en el siguiente ejemplo: una sustancia tipo MR2(OH)2, puede 
polimerizar sólo en cadenas lineales o en anillos, como se muestra en la Figura 5 
 
Para unidades polifuncionales,  f  > 2, se forman estructuraras tridimensionales y el hecho 
de que el monómero puede hacer más de dos enlaces trae como consecuencia que no haya 
límite para el tamaño de la molécula que se formar. Si el polímero alcanza un tamaño 
macroscópico, la sustancia se denomina gel. 
 
1.2.3.2 Alcóxidos metálicos  
 Son miembros de la familia de los compuestos organometálicos (M–O–R), en los cuales, 
el átomo de carbono no se une directamente al átomo metálico; existen sin embargo los 
compuestos metalorgánicos (M–R) en los cuales, el metal se une directamente al carbono. 
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Un ejemplo de estos compuestos lo constituyen el tetraetil ortosilicato (TEOS), el sec–
butóxido de aluminio (TSBA), el etoxido de magnesio (DEM), entre otros;  estos 
precursores son de uso muy extendido debido a que ellos reaccionan rápidamente con el 
agua; el proceso es una hidrólisis, en virtud a que el ión hidroxilo se liga al átomo metálico, 
como se muestra en la siguiente reacción para el caso de un alcóxido de silicio: 
Si(OR)4 + H2O  HO–Si(OR)3 + ROH 
Dependiendo de la relación agua: alcóxido, la hidrólisis puede completarse, lográndose  
reemplazan todos los grupos OR por OH, 
Si(OR)4 + 4H2O  Si(OH)4 + 4ROH 
o detenerse, aun cuando el metal está sólo parcialmente hidrolizado, Si(OR)4-n(OH)n . 
 
Esto puede indicar que dos moléculas parcialmente hidrolizadas, pueden unirse en una 
reacción de condensación, como sigue; 
(OR)3Si-OH + HO-Si(OR)3  (OR)3Si-O-Si(OR)3 + H2O 
o 
(OR)3Si-OR + HO-Si(OR)3  (OR)3Si-O-Si(OR)3 + ROH 
Por definición, la condensación libera una molécula pequeña, como lo es o alcohol (ver 
ecuaciones químicas anteriores). La repetición de este proceso de forma continua, 
formando moléculas cada vez más grandes constituye un proceso de polimerización.  
 
1.2.3.2.1 Aluminatos1, 35 
La oligomerización (complejación molecular) de los alcóxidos de aluminio depende 
principalmente del tamaño estérico del ligante del alcóxido. Bajo condiciones de 
neutralidad, se espera que la condensación e hidrólisis ocurra por adición nucleofílica, 
seguida por la transferencia del protón y eliminación de agua o alcohol. Estas reacciones se 
catalizan por la adición de un ácido o de una base: los ácidos protonan los ligantes –OR u 
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OH–, creando buenos grupos salientes y eliminando el requerimiento de la transferencia del 
protón en el intermediario; las bases retiran protones del agua o de los ligandos OH– 
creando nucleófilos fuertes.  
 
Desde que los alcóxidos de aluminio puedan exhibir coordinación insaturada y sean 
capaces de adoptar tres números de coordinación estables, las reacciones pueden ser mucho 
más fáciles; consecuentemente las velocidades de hidrólisis y de condensación son mayores 
que aquellas para los alcóxidos de silicio, los cuales se encuentran saturados y normalmente 





































































Figura 5.  Polimerización de un compuesto organometálico con una funcionalidad igual a dos. 
 
 
Con el agua como ligando, el ión Al3+ alcanza un número de coordinación (N) de 6 y existe 
como la especie no hidrolizada [Al(OH2)6]3+ a pH < 3. Con el incremento del pH, se 




[Al(OH2)6]3+ + hH2O  [Al(OH)h(OH2)6-h](3-h)+ + hH3O+  
hH3O+ + hOH-  2hH2O  
 
Donde h para las ecuaciones químicas anteriores está definida como la razón molar de 
hidrólisis, la cual es equivalente a la proporción OH–:Al, de acuerdo con la reacción neta. 
Una condensación subsiguiente, vía olación u oxolación, produce hidróxidos polinucleares 
u oxi–hidróxidos, los cuales pueden ser estables indefinidamente, aunque son metaestables 
respecto de la precipitación de bayerita, α–Al(OH)3.  
 
Se sabe que el precipitado metaestable puede formarse y redisolverse lentamente, además 
que la distribución de las especies de aluminio es muy sensible a las condiciones del 
proceso de hidrólisis como son la historia térmica, el tiempo y la forma de adición de la 
base, la velocidad de agitación y la velocidad de dosificación.  
 
1.2.3.2.2 Silicatos  
El estado de oxidación (IV) es el único realmente importante en la química del silicio en 
sistemas de ocurrencia natural; en la mayoría de ocasiones, el número de coordinación del 
silicio es cuatro. Este elemento es menos electropositivo respecto de algunos metales de 
transición como el Ti, por tal motivo es susceptible al ataque por reactivos nucleofílicos; 
sin embargo, la expansión de la coordinación no ocurre súbitamente frente a estos agentes. 
Tales factores hacen que la cinética de hidrólisis y condensación sea considerablemente 
más lenta que la observada en los sistemas de metales de transición o los sistemas del grupo 
III de la tabla periódica. El silicio sufre hidrólisis en medio ácido diluido, donde la especie 
mononuclear predominante a pH menor a 7 es Si(OH)4. A pH >7, el mayor grado de 
hidrólisis produce especies aniónicas: 
 




Donde SiO(OH)3– (x = 1) es la especie mononuclear predominante. Debido a que la especie 
SiO(OH)3– es un ácido muy débil, se encuentra SiO2(OH)22- en cantidades apreciables sólo 
a pH >12. la polimerización ocurre en tres pasos:  
1. Polimerización del monómero para formar partículas. 
2. Crecimiento de las partículas. 
3. Enlazamiento de las partículas en cadenas, luego en redes que se extienden a través 
del medio líquido, y configuración de un gel. 
 
 




De esta manera, rápidamente se forman anillos a partir de los monómeros adicionados, 
creando partículas tridimensionales. Estos cuerpos condensan al estado más compacto 
dejando grupos OH– en el exterior. De acuerdo con Iler las partículas tridimensionales 
sirven como núcleo. El crecimiento ocurre por el mecanismo de maduración de Ostwald en 
el cual, las partículas aumentan en tamaño y decrecen en número; cuanto más solubles se 
hacen las partículas, por disolución y precipitación, se generan núcleos más grandes y más 
estables. El crecimiento se detiene cuando la diferencia en solubilidad entre la partícula más 































crecimiento continúa a tamaños más grandes, a mayores temperaturas, en especial a pH 
mayor de 7. 
 
• Dependencia del pH  
El proceso de polimerización presenta tres dominios de pH aproximados: menores a  pH 2, 
pH entre 2 y 7, y mayores a pH 7.  El pH 2 aparece como un límite, desde el punto de carga 
cero (PZC) Figura 6, donde la carga de la superficie se hace cero, y el punto isoeléctrico 
(IEP), donde la movilidad eléctrica de las partículas de sílica es cero;  ambas situaciones se 
ubican el rango de pH de 1 a 3. A pH 7 la solubilidad de la sílica así como la velocidad de 
disolución son máximas; por lo tanto, este pH se sitúa como un punto límite ya que, a pH > 
7 el crecimiento ocurre sin agregación y sin gelación, en virtud a que las partículas se 
encuentran apreciablemente ionizadas (veáse Figura 7).  
 
1.2.3.3 Secado 
El secado, por definición corresponde a la separación del líquido de un sólido.  
Generalmente se realiza  por evaporación del líquido, aunque existen otros métodos no 
convencionales como aspersión y sublimación, entre otros. Los métodos de secado 
aplicados en el proceso de secado del sistema cerámico objeto del presente trabajo difieren 
esencialmente en el método de transferencia de calor y condiciones del proceso aplicado. 
 
El proceso de secado ocasiona la compresión del gel, ocasionando la deformación de la red 
y el transporte de líquido a través de los poros. El secado por evaporación bajo condiciones 
normales produce una elevación en la presión capilar que causa la compresión de la red del 
gel; el sólido resultante, llamado xerogel (xero significa seco), se encuentra frecuentemente 
con una reducción del volumen en un factor de 5 o 10, comparado con el sistema original. 
Si el gel húmedo es atomizado y calentado, logrando separar la fase dispersa de la fase 
dispersante (mezcla Agua/alcohol) como vapor, (secado por aspersión), de forma casi 
instantánea, lográndose periodos  de contacto entre el gel y el medio calefactor inferiores a 
los 5 s37, se obtendrán sólidos, xerogel, pero con reducción de volumen inferior a los 



















 Comportamiento de polimerización de la sílica acuosa. En solución básica (B) las 
crecen en tamaño con disminución en número, en solución ácida o en presencia de sales 
 (A), las partículas se agregan en redes tridimensionales y forman geles. 
 
úmedo es secado mediante congelamiento con condiciones de alto vacío, se logra 
 la integridad, estructura y actividades biológicas o químicas de los productos, 
 algunos productos, como es el caso del presente trabajo, su forma cambia a la de 
 en este tipo de secado el agua se elimina sublimándola mientras el material se 
congelado. La presión capilar será muy baja por lo que la red no se comprime 
mente, este proceso se denomina secado por liofilización38 y el producto obtenido 
ce como criogel.  
Calcinación del gel 
 haberlo dejado el gel en maduración durante 24 h, de secarlo por los métodos 
critos, se evidencia un sólido cuyo color oscila entre el blanco y el crema, poco 
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denso, de aspecto poroso agrupado en aglomerados que evidencian un proceso de 
constricción debido al tratamiento térmico para el caso de secado a condiciones normales y 
expandido para el caso del material secado por aspersión y liofilización. Durante la 
molienda del sólido se nota su fragilidad y baja dureza ocasionada por su naturaleza 
altamente porosa.  
 
Posterior a la calcinación, se evidencian cambios tales como: tornarse altamente blanco a 
medida que se aumenta la temperatura del tratamiento. Al moler los sólidos se siente una 




2 ETAPA  EXPERIMENTAL 
 
 
2.1 DISEÑO EXPERIMENTAL PARA LA SÍNTESIS DE CORDIERITA 
Considerando que en el presente trabajo se evaluara la incidencia que sobre el sistema 
ternario 2MgO–2Al2O3–5SiO2 tiene la secuencia de adición de los precursores alcóxidos al 
medio de hidrólisis en la textura y la estructura cristalina, la evolución textural, estructural 
y morfológica en función de las condiciones de secado y el efecto que se observa en la 
estructura del sólido con el incremento de la temperatura de calcinación y el tiempo de 




2.2 PROCESO DE SÍNTESIS  
Los precursores de SiO2, Al2O3 y MgO son respectivamente: tetraetil ortosilicato (TEOS) 
(Fluka F–85580), sec-butoxido de aluminio (TSBA) (Fluka F–06190) y etoxido de 
magnesio (DEM) (Fluka F-63055), en una relación molar estequiométrica Mg:Al:Si de 
2:4:539, disueltos en una mezcla de etanol y sec–butanol como medio dispersante. Se 
adiciona ácido acético glacial para controlar el proceso de hidrólisis y como agente 
quelante. El agua para hidrolizar los alcóxidos se adiciona en exceso. En las Figura 9 y 
Figura 10 se presentan los diagramas de síntesis para la obtención del sistema ternario.  
 
2.2.1 Obtención del Sol 
 
2.2.1.1 Síntesis con adición consecutiva de precursores 
En un balón de dos bocas de 2000 ml, provisto con un refrigerante de Friedrich y un 
embudo de adición (ver Figura 8), se mezclan 0,5 moles de TEOS disueltos en 7,6 moles de 





La mezcla se deja en reflujo por 3 horas, empleando un baño de arena, bajo una agitación 
magnética constante y luego se permite que su temperatura disminuya hasta la temperatura 
ambiente. Se adicionan 0,4 moles de TSBA disueltos en 3,0 moles de sec–butanol y se 
permite que la mezcla haga reflujo durante 3 h bajo condiciones de agitación constante. 
  















































Tabla 1. Diseño  de experimentos y codificación de muestras. (SH) Forma de adición de los 
precursores alcóxidos (adición simultanea o consecutiva), (FS) Tipo de secado, (se realizarán 
ensayos de secado ordinario a 110 °C, secado por aspersión, y secado por liofilización. y 
(TC)Temperatura de calcinación del los geles secos. 
 
 
Finalmente se adiciona una mezcla compuesta 0,2 moles de DEM y 4,0 de etanol  y se 
continua en reflujo por 6 horas con agitación constante, al finalizar este periodo se enfría la 
mezcla de precursores para adicionar el agua en proporción molar de 10:1 con respecto a la 
sumatoria de grupos OR aportados por los alcóxidos (corresponde a 3.6 moles agua), 
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rápidamente se observa la formación de un sol blanco que se hace evidente por el aumento 
en la  viscosidad del medio, se  continua con la agitación durante 1 h.  (Ver Figura 9). 
 
2.2.1.2 Síntesis con adición simultánea de Precursores 
En un montaje idéntico al usado en la síntesis con adición consecutiva de precursores, se 
mezclan 0,5 moles de TEOS disuelto en 7,6 moles de etanol, 0,4 moles de TSBA disueltos 
en 3,0 sec–butanol y 0,2 moles de DEM en 4,0 de etanol.  Se agregan 0.01 moles de ácido 
acético glacial  para dar inicio a la hidrólisis,  se deja en reflujo por 12 horas con agitación 
constante, al finalizar este periodo se enfría la mezcla de precursores para adicionar el agua 
en proporción molar de 10:1 con respecto a la sumatoria de grupos OR aportados por los 









2.2.2 Obtención del gel 
En este trabajo se plantea obtener el gel en aire para lo cual se conservan los soles 
obtenidos por síntesis con adición de precursores de forma consecutiva y simultanea del 
paso anterior, en un balón de 2000 ml durante una hora y se deja en maduración a 
temperatura ambiente, durante 24 h. Una vez se ha formado un gel viscoso se pasa a un 
rotaevaporador para retirar aproximadamente el 50% del volumen total del medio 
dispersante,  a 35 °C y presión de vació de 70 mm de Hg, el producto obtenido se separa en 
tres partes iguales 
 
 
TEOS : etanol (5:76)  
CH3COOH: TEOS (1:10) 
Reflujo 3 h 
Recuperación del  solvente 
(Rotaevaporación a 35 ºC) 
SECADO 
- Ordinario (100 ºC) 
- Aspersión (85 ºC) 











TSBA : sec-butanol  (4:30)  Reflujo 3 h 
Agitación (1 hora)
Reposo  
24 h  
Reflujo 6 h DEM : etanol (2:18) Hidrólisis a pH 6,7
Figura 9.  Diagrama de flujo para la obtención del sistema ternario 2MgO-2Al2O3-5SiO2. 
Hidrólisis consecutiva de alcóxidos. 
 
 
2.2.3 Secado del gel 
Cada fracción de gel húmedo obtenida de cada procesos de síntesis, se seca por método 
diferente, una porción es tratada por secado ordinario a una temperatura constate de 100 ± 
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0,5 ºC durante 24 horas en una estufa con control de temperatura marca DIES, la segunda 
fracción se seco por aspersión con una temperatura de salida de 75 ºC para lo cual se uso el 
Spray Dryer Büchi B–191 y la ultima fracción se seco por liofilización, donde el material se 
llevo a –17 ºC (Equipo diseñado y construido en la Universidad Nacional de Colombia – 
Sede Manizales).  
 
 
2.2.4 Calcinación  del gel 
El gel seco se calcino a 5 temperaturas diferentes, 600, 800, 1000, 1200 y 1400 °C, las 
cuales se lograron calentando el material a razón de 1 ˚C/min, esta condición se mantuvo 
durante 6 h con el propósito de estudiar la desarrollo estructural del material y definir la 
evolución de la fase cordierita (Mg2Al4Si5O18) en función del tratamiento térmico, 
posteriormente se enfría a razón de   5 ˚C/min. 
 
TEOS : etanol (5:76)  
CH3COOH: TEOS (1:10) 
 
Figura 10. Diagrama de flujo para la obtención del sistema ternario 2MgO-2Al2O3-5SiO2. 
Hidrólisis simultánea de alcóxidos. 
Recuperación del  solvente 
(Rotaevaporación a 35 ºC) 
SECADO 
- Ordinario (100 ºC) 
- Aspersión (85 ºC) 











TSBA : sec-butanol  (4:30)  
Agitación 1 h 
Reposo  
24 h  
DEM : etanol (2:18) 
Hidrólisis a pH 6,7
Reflujo 12 h 
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2.3 CARACTERIZACIÓN DE MATERIALES  
2.3.1 Análisis químico 
La composición química de los sólidos obtenidos por el procesamiento sol–gel, con miras a 
establecer la estequiometría de los materiales, se cuantifico determinando el contenido de 
Mg, Al y Si por Absorción Atómica en un espectrofotómetro Perkin Elmer 3110. 
 
2.3.2 Análisis con difracción de rayos X (DRX) 
La identificación de la fase cristalina obtenida, del sistema ternario 2MgO–2Al2O3–5SiO2, 
se realizó con la técnica de difracción de rayos X, método de polvos policristalinos. Los 
patrones de difracción se registraron en un rango de ángulos 2θ comenzando en 10° y 
finalizando en 70°, con incrementos de 0,02°. Cada punto se obtuvo mediante el registro de 
la intensidad recibida en el detector durante intervalos de dos segundos. Los diagramas 
obtenidos se modificaron mediante la sustracción de una función blanco seleccionado 
interactivamente en cada caso, utilizando la línea CuKα (λ=1,5406 Å); en este trabajo se 
utilizó un difractómetro BRUKER D8 ADVANCED. 
 
2.3.2.1 Análisis de la evolución estructural  
A los materiales obtenidos luego de la calcinación a las diferentes temperaturas (600, 800, 
1000, 1200 y 1400 °C) para cada tipo de secado y modo de hidrólisis de los precursores se 
le realizo el   diagrama de difracción de rayos–X, en las condiciones y equipo relacionados 
anteriormente, con el objetivo de estudiar la evolución estructural presentada. 
 
2.3.2.2 Determinación del tamaño de cristalito 
Aplicando la ecuación de Scherrer40 que se presenta en la siguiente ecuación, para 
diferentes ángulos de difracción entre 2θ = 10 a 70° para la cordierita, se midió el tamaño 






=   
 
Donde τ es la dimensión media del cristalito (Å),  λ es la longitud de onda (Å), θ es el 
ángulo de difracción en radianes y D, medida en radianes, es el ensanchamiento de la línea 
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de difracción medido en la altura media del pico, producido por la presencia de pequeños 
cristalitos  y tensiones del material (para materiales con tamaño medio de cristalito < 1µm).  
 
2.3.2.3 Cuantificación de las dimensiones de las celdas unitarias  
Se utilizo como modelo de difracción patrón el correspondiente al material que mostró 
mejor cristalinidad contra este se comparo los espectros de difracción experimentales de los 
demás materiales,  
 
2.3.3 Espectrofotometría de Infrarrojo (FT – IR) 
Una secuencia de espectros infrarrojos donde se pasa de manera progresiva a cordierita más 
ordenada se muestra en la Figura 6, de donde se puede observar que la cordierita 













µ-CORDIERITA α-CORDIERITA ORIGEN DE LA BANDA 
   
400 cm–1 400 cm–1 Si–O–Si 
425 cm–1 425 cm–1 Si–O–Si 
460 cm–1 460 cm–1 Si–O–Si 
 480 cm–1 Si–O–Si 
   
 575 cm–1 Mg + Al–O–M 
580 cm–1 620 cm–1 Mg 
620 cm–1 675 cm–1 Al 
675 cm–1  Al 
750 cm–1  Anillos SiO4
 765 cm–1 Anillos SiO4
   
955 cm–1 955 cm–1 Al–O–Si 
1100 cm–1  Si–O 
 1150 cm–1 Al–O–Si 
Tabla 2.  Vibraciones en el IR para el sistema Mg2Al3(AlSi5O18). 
 
2.3.4 Microscopía electrónica de barrido (SEM) 
La morfología de los sólidos y el tamaño de partícula se estudiaron con la ayuda de 
microscopía electrónica de barrido. Para tal efecto, las muestras finamente divididas se 
homogenizadas con respecto al tamaño de partícula, para luego observarlas a 
magnificaciones comprendidas entre 1000 y 50000 X. en este mismo sentido, se aplicó la 
técnica de microsonda (EDS en la modalidad EDAX). Se utilizó un microscopio Philips 
300 
2.3.5 Microscopía de fuerza atómica (AFM)41 
La microscopia de fuerza atómica (AFM), o microscopia de barrido de campo (SFM) 
pertenece a un conjunto de técnicas de microscopia de exploración por sonda (SXM) entre 
las cuales se destacan la microscopia de exploración por efecto túnel (STM) y la 
microscopia óptica de exploración a campo cercano (NSOM). En este trabajo la 
microscopia de fuerza atómica se utilizo para evaluar la morfología de los sistemas MgO-
Al2O3-SiO2  tratados térmicamente entre 1000 y 1200 °C.  
 
Para efectuar los análisis se utilizo un microscopio electrónico marca PARK scientific 
instrument, modelo AUTOPROBE CP, en modo de operación de AFM – NC a una 
distancia de 0,18 micras, el análisis se realizo al aire, con una aguja tipo ultra lever, a una 
velocidad de barrido de 1 Hz. Las muestras se prepararon por molienda en  un molino de 





3.1 CARACTERIZACIÓN DEL SISTEMA TERNARIO 2MgO-2Al2O3-5SiO2 
3.1.1 Análisis químico  
En las figuras siguientes se aprecia la evolución del pH durante el proceso de maduración 
















Figura 12.   Evolución del pH durante la maduración del sol obtenido por síntesis a partir de la 
hidrólisis consecutiva de los alcoxidos TEOS, TSBA y DEM 
 
 
La composición química de los sólidos obtenidos por el procesamiento sol–gel, con miras a 
establecer la estequiometría de los materiales, se cuantificará determinando el contenido de 
Mg, Al y Si por espectrofotometría de Absorción Atómica directa en un equipo Perkin 
Elmer 3110; la preparación de las muestras se realizo con digestión ácida inicialmente se 
realizo digestión con ácido clorhídrico y posteriormente a la solución obtenida se trato con 


















Figura 13.   Evolución del pH durante la maduración del sol obtenido por síntesis a partir de la 
hidrólisis simultanea de los alcoxidos TEOS, TSBA y DEM 
 
 
 MOL MOL ECUACIÓN ESTEQUIOMETRICA 
MUESTRA Mg Al Si MgO Al2O3 SiO2 X MgO Y Al2O3 Z SiO2
               
Cordierita 2,00 4,00 5,00 2,00 2,00 5,00 2,00 MgO 2,00 Al2O3 5,00 SiO2
               
C-L-600 2,00 4,66 5,15 1,72 2,00 4,43 1,72 MgO 2,00 Al2O3 4,43 SiO2
C-L-800 2,00 8,99 8,90 0,89 2,00 3,96 0,89 MgO 2,00 Al2O3 3,96 SiO2
C-L-1000 2,00 2,10 5,04 3,81 2,00 9,60 3,81 MgO 2,00 Al2O3 9,60 SiO2
C-L-1200 2,00 4,58 7,29 1,75 2,00 6,37 1,75 MgO 2,00 Al2O3 6,37 SiO2
C-L-1400 2,00 6,18 13,09 1,29 2,00 8,48 1,29 MgO 2,00 Al2O3 8,48 SiO2
C-O-600 2,00 4,84 5,17 1,65 2,00 4,28 1,65 MgO 2,00 Al2O3 4,28 SiO2
C-O-800 2,00 5,00 5,38 1,60 2,00 4,30 1,60 MgO 2,00 Al2O3 4,30 SiO2
C-O-1000 2,00 2,75 6,28 2,91 2,00 9,13 2,91 MgO 2,00 Al2O3 9,13 SiO2
C-O-1200 2,00 9,42 18,50 0,85 2,00 7,85 0,85 MgO 2,00 Al2O3 7,85 SiO2
C-O-1400 2,00 4,30 7,92 1,86 2,00 7,37 1,86 MgO 2,00 Al2O3 7,37 SiO2
C-SD-600 2,00 5,19 5,59 1,54 2,00 4,31 1,54 MgO 2,00 Al2O3 4,31 SiO2
C-SD-800 2,00 5,12 5,55 1,56 2,00 4,33 1,56 MgO 2,00 Al2O3 4,33 SiO2
C-SD-1000 2,00 3,51 6,74 2,28 2,00 7,68 2,28 MgO 2,00 Al2O3 7,68 SiO2
C-SD-1200 2,00 5,46 9,81 1,47 2,00 7,19 1,47 MgO 2,00 Al2O3 7,19 SiO2
C-SD-1400 2,00 6,20 12,88 1,29 2,00 8,31 1,29 MgO 2,00 Al2O3 8,31 SiO2
S-L-600 2,00 4,75 4,95 1,69 2,00 4,17 1,69 MgO 2,00 Al2O3 4,17 SiO2
S-L-800 2,00 5,17 5,41 1,55 2,00 4,18 1,55 MgO 2,00 Al2O3 4,18 SiO2
S-L-1000 2,00 3,23 5,93 2,48 2,00 7,35 2,48 MgO 2,00 Al2O3 7,35 SiO2
S-L-1200 2,00 5,30 9,26 1,51 2,00 6,99 1,51 MgO 2,00 Al2O3 6,99 SiO2
S-L-1400 2,00 4,18 8,18 1,91 2,00 7,82 1,91 MgO 2,00 Al2O3 7,82 SiO2
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 MOL MOL ECUACIÓN ESTEQUIOMETRICA 
MUESTRA Mg Al Si MgO Al2O3 SiO2 X MgO Y Al2O3 Z SiO2
               
S-O-600 2,00 4,57 4,80 1,75 2,00 4,19 1,75 MgO 2,00 Al2O3 4,19 SiO2
S-O-800 2,00 6,01 6,09 1,33 2,00 4,06 1,33 MgO 2,00 Al2O3 4,06 SiO2
S-O-1000 2,00 3,40 6,65 2,35 2,00 7,81 2,35 MgO 2,00 Al2O3 7,81 SiO2
S-O-1200 2,00 6,13 12,88 1,31 2,00 8,41 1,31 MgO 2,00 Al2O3 8,41 SiO2
S-O-1400 2,00 5,38 10,04 1,49 2,00 7,46 1,49 MgO 2,00 Al2O3 7,46 SiO2
S-SD-600 2,00 5,90 5,85 1,36 2,00 3,96 1,36 MgO 2,00 Al2O3 3,96 SiO2
S-SD-800 2,00 6,26 6,19 1,28 2,00 3,95 1,28 MgO 2,00 Al2O3 3,95 SiO2
S-SD-1000 2,00 3,15 6,25 2,54 2,00 7,93 2,54 MgO 2,00 Al2O3 7,93 SiO2
S-SD-1200 2,00 9,46 18,56 0,85 2,00 7,85 0,85 MgO 2,00 Al2O3 7,85 SiO2
S-SD-1400 2,00 5,18 11,14 1,54 2,00 8,60 1,54 MgO 2,00 Al2O3 8,60 SiO2
A    2,41 2,00 4,82 2,41 MgO 2,00 Al2O3 4,82 SiO2
B    2,16 2,00 10,01 2,16 MgO 2,00 Al2O3 10,0 SiO2
C    5,85 2,00 11,77 5,85 MgO 2,00 Al2O3 11,8 SiO2
D    6,07 2,00 8,77 6,07 MgO 2,00 Al2O3 8,8 SiO2
E    5,68 2,00 7,66 5,68 MgO 2,00 Al2O3 7,7 SiO2
Tabla 3. Resultados obtenidos del análisis químico realizado por absorción Atómica. Las 
variables A, B, C, D y E (Figura 14) corresponden a los puntos extremos de la ventana 
correspondiente a la cordierita ubicada al centro del diagrama de fases del sistema ternario MgO–






















Para estudiar la evolución de fases mediante DRX, las muestras se trataron durante 6 horas 
a  600, 800, 1000, 1200 y 1400 ºC.  En todos los tratamientos térmicos se empleó una 
velocidad de calentamiento de 1 ºC / min. Para efectos de comparación de los resultados, 
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además de datos encontrados en la bibliografía, se utilizó la base de datos  PCPDFWIN 
adjunta a un difractómetro BRUKER D8 ADVANCED.   
 
En las Figura 15 y Figura 16 se identifican las señales características de la fase α-cordierita 
la cual esta presente en los materiales calcinados a 1400 °C  
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Figura 15.  Resultados DRX de la fase α-cordierita de los materiales obtenidos por hidrólisis 
consecutiva de alcóxidos, tratadas por secado por ordinario, Aspersión y liofilización y calcinados a 
1400 °C durante 6 h. 
 
 
De la Figura 17 a la Figura 22 se muestran los difractogramas separados respecto al tipo de 
hidrólisis, consecutiva  o simultánea, identificadas respectivamente con las letra C y S y al 
proceso de secado, ordinario (110°C), aspersión (Spray Dryer) y liofilización, identificados 
respectivamente con O, SD y L, a su vez se indica  la temperatura del tratamiento térmico a 
la que fue sometida cada muestra; por ejemplo C–O–1200, indica que la muestra fue 
obtenida a partir de la hidrólisis consecutiva de los precursores, se sometió al secado 
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Figura 16.  Resultados DRX de la fase α-cordierita de los materiales obtenidos por hidrólisis 
simultanea de alcóxidos, tratadas por secado por ordinario, Aspersión y liofilización y calcinados a 
1400 °C durante 6 h. 
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Figura 17.  Resultados DRX para los materiales obtenidos por hidrólisis consecutiva de alcóxidos, 
secado ordinario y calcinados a 600, 800, 1000, 1200 y 1400 °C.  
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Figura 18.  Resultados DRX para los materiales obtenidos por hidrólisis simultanea de alcóxidos, 
secado ordinario y calcinados a 600, 800, 1000, 1200 y 1400 °C.  
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Figura 19.  Resultados DRX para los materiales obtenidos por hidrólisis consecutiva de alcóxidos, 
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Figura 20.  Resultados DRX para los materiales obtenidos por hidrólisis simultanea de alcóxidos, 
secado por liofilización y calcinados a 600, 800, 1000, 1200 y 1400 °C.  
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Figura 21.  Resultados DRX para los materiales obtenidos por hidrólisis consecutiva de alcóxidos, 
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Figura 22.  Resultados DRX para los materiales obtenidos por hidrólisis simultanea de alcóxidos, 






Esta actividad tiene como propósito contribuir a dilucidar la presencia de fases tipo 
cordierita en los sólidos calcinados. El análisis se realizó por transmisión, preparando 
pastillas del sólido finamente dividido, al 1 % en KBr; para tal efecto se utilizó un 
espectrofotómetro  FT-IR SPECTRUM BX (PERKIN ELMER).  
 
De la Figura 23 a la Figura 28 se presentan los espectros FTIR en el rango de longitud de 
onda entre 300 y 1250 cm-1, en ellas se identifica las bandas características de absorción 
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Figura 23.  Análisis de FTIR para el sólido obtenido  por hidrólisis consecutiva de precursores y 
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Figura 24.  Análisis de FTIR para el sólido obtenido  por hidrólisis simultanea de precursores y 
secado ordinario  
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Figura 25.  Análisis de FTIR para el sólido obtenido  por hidrólisis consecutiva de precursores y 
secado por liofilización   
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Figura 26.  Análisis de FTIR para el sólido obtenido  por hidrólisis simultánea de precursores y 
secado por liofilización   
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Figura 27.  Análisis de FTIR para el sólido obtenido  por hidrólisis consecutiva de precursores y 
secado por aspersión    
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Figura 28.  Análisis de FTIR para el sólido obtenido  por hidrólisis simultánea de precursores y 




De la Figura 29 a la Figura 34, presentan los espectros IR en el rango de longitud de onda 
entre 3000 y 3750 cm-1 
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Figura 29.  Análisis de FTIR para el sólido obtenido  por hidrólisis consecutiva de precursores y 
secado ordinario. 
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Figura 30.  Análisis de FTIR para el sólido obtenido  por hidrólisis simultanea de precursores y 
secado ordinario  
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Figura 31.  Análisis de FTIR para el sólido obtenido  por hidrólisis consecutiva de precursores y 
secado por liofilización. 
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Figura 32.  Análisis de FTIR para el sólido obtenido  por hidrólisis simultánea de precursores y 
secado por liofilización   
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Figura 33.  Análisis de FTIR para el sólido obtenido  por hidrólisis consecutiva de precursores y 
secado por aspersión. 
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Figura 34.  Análisis de FTIR para el sólido obtenido  por hidrólisis simultánea de precursores y 





3.1.4 Análisis de microscopia de fuerza atómica (AFM) 
En los últimos años el desarrollo de la microscopia de fuerza atómica (AFM), ha permitido 
imágenes de resolución nanométrica junto con información de fuerzas interactivas entre 
átomos o entre moléculas. 
 
En esencia, AFM es el resultado de combinar la microscopia de barrido por efecto túnel con 
la perfilometría de estilo; de esta forma surge una fuerza atómica que se explora a través de 
la punta de una aguja piramidal muy fina. En la practica el aguja se sitúa en la punta de un  
cantilever que se deflecta según la aguja sea atraída o repelida por la superficie explorada42. 
La magnitud de la deflexión se registra en función de los cambios de dirección de un rayo 
láser que incide sobre el cantilever; los efectos se detectan mediante fotomultiplicadores 
para obtener la topología de la superficie o un mapa de fuerza. 
 
Existen diversa formas de operación de AFM aunque las mas corrientes son la del modo de  
contacto (la aguja toca la superficie de la muestra) y la técnica del golpeteo, en la cual la 
aguja oscila rápidamente encima de la muestra.  
 
De otra forma AFM es una herramienta poderosa para el estudio de superficies en tanto 
permite una visión directa, en espacio real y una muy alta resolución    
 
Figura 35.   Resultados de AFM, corresponde a una muestra obtenida a partir de la hidrólisis 




Figura 36.   Resultados de AFM, corresponde a una muestra obtenida a partir de la hidrólisis 
simultánea de alcóxidos, tratada con secado ordinario y calcinada a 1200 °C. 
 
  
Figura 37.   Resultados de AFM, corresponde a una muestra obtenida a partir de la hidrólisis 
consecutiva de alcóxidos, tratada con secado por liofilización y calcinada a 1200 °C. 
 
 
Figura 38.   Resultados de AFM, corresponde a una muestra obtenida a partir de la hidrólisis 






Figura 39.   Resultados de AFM, corresponde a una muestra obtenida a partir de la hidrólisis 
simultánea de alcóxidos, tratada con secado por liofilización y calcinada a 1200 °C. 
 
 
Figura 40.   Resultados de AFM, corresponde a una muestra obtenida a partir de la hidrólisis 
simultánea de alcóxidos, tratada con secado por liofilización y calcinada a 1400 °C. 
 
 
Figura 41.   Resultados de AFM, corresponde a una muestra obtenida a partir de la hidrólisis 






Figura 42.   Resultados de AFM, corresponde a una muestra obtenida a partir de la hidrólisis 




Figura 43.   Resultados de AFM, corresponde a una muestra obtenida a partir de la hidrólisis 




3.1.5 Análisis morfológico por ESEM  
 
Los resultados obtenidos del análisis de microscopia electrónica de barrido se presentan de 
la de la Figura 44 a la Figura 49 las imágenes fueron corresponden a muestras obtenidas de 
los diferentes tratamientos tomadas al azar. Los materiales luego del proceso de calcinación 
a las diferentes temperaturas fueron sometidos a molienda en un mortero de bola de ágata  













Figura 44 A Figura 44 B 
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Figura 44.   Micrografías electrónicas de barrido (ESEM), correspondiente a un gel obtenido por hidrólisis consecutiva de alcóxidos, secado en 









Figura 45 A Figura 45 B 
  
Figura 45 C Figura 45 D 
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Figura 45.   Micrografías electrónicas de barrido (ESEM), correspondientes a geles obtenidos por hidrólisis consecutiva de alcóxidos, secados por 




Figura 46 A Figura 46 B 
  
Figura 46 C Figura 46 D 
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Figura 46.  Micrografías electrónicas de barrido (ESEM), correspondientes a geles obtenidos por hidrólisis consecutiva de alcóxidos, secados por 




Figura 47 A Figura 47 B 
 
Figura 47 C 
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Figura 47.   Micrografías electrónicas de barrido (ESEM), correspondientes geles obtenidos por hidrólisis consecutiva de alcóxidos, secados por 




Figura 48 A Figura 48 B 
  
Figura 48 C  Figura 48 D 
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Figura 48.   Micrografías electrónicas de barrido (ESEM), correspondientes a geles obtenidos por hidrólisis simultánea de alcóxidos, secado de 




Figura 49 A Figura 49 B 
  
Figura 49 C  Figura 49 D 
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Figura 49.   Micrografías electrónicas de barrido (ESEM), correspondientes a geles obtenidos por hidrólisis simultánea de alcóxidos, secados por 







Durante el proceso de maduración del gel se observo una evolución del pH en la medida en 
que ocurre la hidrólisis, hasta lograr una estabilización, donde se intuye un equilibrio 
químico para las dos maneras de adición de precursores estudiadas (simultanea y 
consecutiva), el valor del pH del gel húmedo, se ve influenciado también por la forma de 
adición de precursores, los cuales se cargan conservando las proporciones estequiométricas.  
 
En el análisis químico determinado por absorción atómica, se observa un contenido de 
silicio mayor al estequiométrico; este enriquecimiento en sílica se hace a costa de la 
disminución del porcentaje en masa de alúmina y en especial de magnesia, develando la 
posible conformación de dominios dentro de los sólidos obtenidos con una mayor 
proporción de sílica como efecto de la formación de fases no deseadas como la espinela y 
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En la Tabla 3 se presentan los resultados del análisis químico realizado por absorbió 
atómica, de ellos se resaltan los materiales que presentan la fase α-cordierita, la presencia 
de esta fase se confirmado por difracción de rayos X y espectrofotometría de infrarrojo; de 
todos los materiales analizados se presenta la ecuación estequiométrica; al ubicar en la 
sección del  diagrama de fases del sistema ternario 2MgO-2Al2O3-5SiO2, Figura 14, los 
materiales que presentan la fase α-cordierita, se observa que se ubican por fuera del espacio 
asignado en la literatura a los materiales tipo cordierita, lo cual permite intuir que los 
limites asignados a esta fase pueden ser replanteados. 
 
La Figura 15 y la Figura 16 presentan los resultados del análisis de DRX para los materiales 
sintetizados por hidrólisis de los precursores alcoxidos en forma consecutiva y simultanea, 
respectivamente, luego del tratamiento térmico realizado a 1400 ºC durante 6 horas, en 
estas imágenes se identifican las señales características de la fase α-cordierita, se hace 
evidente la obtención de la fase α-cordierita con un alto grado de cristalinidad que se indica 
por que las señales de difracción aparecen estrechas y bien definidas, además el diagrama 
de difracción es completamente comparable con  los reportados en la bibliografía 4, 13,  32, , 
, 
43
44 45, y en la base de datos del equipo en el que se realizo el análisis (ver Figura 50). 
 
Para  analizar el grado de cristalinidad relativa alcanzado para los distintos tipos de 
tratamientos propuestos es necesario considerar características como la intensidad y el 
ancho de los picos de las señales de difracción más importantes, es decir los picos cuya 
relación de intensidad respecto a la intensidad de referencia sea mayores al 40 %.  
 
Para el caso en estudio, la intensidad de referencia usada, será la correspondiente al pico 
ubicado en 10,42 grados 2θ, para el material obtenido a partir del la hidrólisis consecutiva 
de alcóxidos tratada por secado ordinario a 1400 ºC (C-O-1400), ver Figura 51.  
 
El porcentaje de cristalinidad relativa se calculo a partir de la siguiente ecuación: 
 
( )
% *100picos mas intensos









El comportamiento de la cristalinidad relativa medido para la α-cordierita sintetizada se 
observa en la Figura 52. 
 
La cristalinidad relativa de la α-cordierita obtenida en el tratamiento por secado ordinario y 
por aspersión es mayor para la síntesis por hidrólisis consecutiva de los precursores  
comparada con la hidrólisis simultanea. El material obtenido por secado por liofilización 
presenta un grado de cristalinidad comparable para los dos métodos de hidrólisis. 
 





















Figura 51 Diagrama de difracción de α-cordierita correspondiente a la señal mas intensa 
 
 
Otra característica que se puede estimar a partir de los datos de DRX corresponde al 
tamaño de cristalito, el cual se calcula aplicando la ecuación de Scherrer 46, para diferentes 
ángulos de difracción entre 2θ = 10 a 30° para la α-cordierita, se midió el tamaño del 
cristalito promedio de las cinco señales características.  
 









Los resultados muestran que el tamaño de cristalito cambia levemente con los diferentes 
modos de adición de los precursores y con los métodos de secado, ver Tabla 4. 
 
De la Figura 17 a la Figura 22, se muestran los resultados de los diagramas de difracción de 
rayos X, para los diferentes temperaturas de calcinación evaluadas (600, 800, 1000, 1200 y 
1400 ºC); donde se aprecia la evoluciona de la estructura cristalina a medida que aumenta la 
































Para todos los tipos de secado aplicados (Secado ordinario, aspersión y liofilización) se 
obtuvo la fase α-cordierita a la temperatura de calcinación de 1400 ºC,  aunque en el caso 
de secado ordinario esta fase empieza a dilucidarse a la temperatura de 1200 ºC, (ver Figura 
53) Otros autores como Takahashi et al., quienes realizaron ensayos con precursores de Si, 
Al y Mg, diferentes a alcóxidos, con el propósito de estudiar el efecto de distintas mezclas, 
encontraron  que la fase α–cordierita obtenida vía sol-gel, se forma a temperaturas 















En este trabajo se utilizo como agente quelante el ácido acético, sin embargo en otros 
estudios como el realizado por Silva et al. quienes evaluaron el efecto de algunos ácidos 
orgánicos, encontrando a partir de análisis de DRX, que la formación de la fase α–
cordierita era favorecida con la adición de ácido cítrico, luego de un tratamiento térmico de 
12 horas a 1000 ºC. 
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Figura 53.  Análisis de DRX para material obtenido por secado ordinario, a partir de la hidrólisis 
consecutiva de precursores alcóxido, se indica la tempera a la que se efectúa el tratamiento térmico. 




Los resultados  obtenidos en el presente trabajo confirman lo expresado por Tsai quien 
determino la influencia del tratamiento térmico y de la rata de calentamiento sobre la 
sinterización del gel del sistema ternario Al2O3.SiO2.MgO, en la Figura 53 se puede 
observar a partir de análisis de DRX, que a temperaturas menores de  800  ºC no hay 
evidencias que pueda existir la fase cordierita y la cristalización de la fase se hace evidente 
a temperaturas mayores de 1150 ºC y a 1400 ºC se obtiene un material denso 
correspondiente principalmente a α–cordierita. 
 
El cambio de la simetría hexagonal a ortorrómbica se evidencia por la división de ciertos 
picos de difracción debido a la distorsión de la celda unitaria,  el grado de distorsión 
durante la transición de la fase se mide por un índice ∆, que define la división del pico 211 
de la forma hexagonal en tres picos en la forma ortorrómbica, ver  Figura 54. 
 
 
Figura 54. Señal característica de DRX, del plano 211 donde se describe la transformación de la 
cordierita hexagonal a ortorrómbica. 
 
 
Una comparación cualitativa de los resultados de difracción obtenidos en este trabajo 
muestra que el pico entre 29 y 30 grados 2θ, (ver Figura 55), no permite asegurar que se 
cumple con las característica descritas para la fase ortorrómbica, sin embargo se puede 
intuir una división del pico 211. Para corroborar la presencia de la fase ortorrómbica se 




El rango de frecuencia por debajo de 1400 cm-1 del espectro FTIR esta asociado con la 
vibraciones de la red cristalina del sólido Al2O3.SiO2.MgO, los resultados de FT-IR 
ilustrados de la Figura 23 a la Figura 28 están ajustados a este rango, en ellos se  confirman 
que con los tratamientos de secado evaluados (Ordinario, aspersión y liofilización),  
evolucionan a la fase cordierita ortorrómbica la cual se hace evidente luego de la 
calcinación a 1.400 ºC,  
 
En la Figura 56 se presenta un resumen de los espectros obtenidos de las materiales 
sintetizados por hidrólisis consecutiva y simultanea, secados por las tres maneras propuesta 
y luego de ser calcinados a 1400 ºC, en el espectro de absorción de IR se presentan 
asignadas las bandas de absorción característica de la fase α-cordierita, de igual forma se 
observa en los resultados presentados de la Figura 23 a la Figura 28, donde se evidencia la 
evolución de la fase cordierita a partir de la calcinación a 1200 ºC. 
 
 
Figura 55. Superposición de la señal de difracción del material obtenida de la hidrólisis 
consecutiva, secado ordinario y calcinación a 1400 °C sobre la señal correspondiente a α-cordierita 






Todas las muestras preparadas por proceso sol-gel contienen una alta proporción de grupos 
OH, obtenidos por métodos de fusión, el estudio de la evolución de los grupos OH con los 
tratamientos térmicos usando la técnica IR es muy atractiva, en los espectros de la Figura 
29 hasta la Figura 34 se presentan los resultados de IR en el rango entre 3000 y 3750 cm-1, 
en estas figuras se presenta una banda principal centrada a 3420 cm-1  la cual es atribuida al 
modo de estiramiento de hidrógenos enlazados, OH1s, la cual, por efectos de calentamiento 
se puede desplazar a valor de longitud de onda mayores (3540 cm-1)47. 
 
Las micrográficas obtenidas por AFM muestran morfologías bien definidas aunque 
diferentes para los distintos materiales; por ejemplo la imagen de la Figura 35 se  puede 
asociar con un fenómeno de ebullición de líquidos densos; la Figura 40 muestran 
superficies con trazados a manera de surcos paralelos, aunque se visualizan también 
superficies lisas depositarias de partículas muy finas como en el caso de la Figura 43. 
 
De las micrografías obtenidas por la técnica ESEM, se observa que la morfología depende 
claramente del tipo de secado al que se sometieron las muestras, mas no al tipo de hidrólisis 
de los precursores, consecutiva  o simultanea.  
 
De las micrografías de la Figura 44 corresponden a geles que son producto de hidrólisis por 
adición consecutiva de los alcóxidos de silicio, aluminio y magnesio, secados en atmósfera 
de aire y sometidos a 600 ºC durante 6 horas, La morfología de la partícula es compatible 
con bordes afilados, una alta inclusión de finos y una porosidad irregular apreciable. A 
5000 aumentos se comprueba la forma irregular de los gránulos pero además se observa 
que las partículas mas finas tienen un tamaño cuya sección transversal es del orden de 11 
micrómetros. A estas condiciones de magnificación se hace visible algún grado de 
mesoporosidad en la superficie del sólido  
 
De acuerdo con las micrografías de la Figura 45 es claro que la variación de la modalidad 
de secado de los geles, independientemente del orden de adición de los precursores 
alcóxidos, conduce a aglomerados con morfología esférica (ligeramente ovalada); sin 
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embargo, el tamaño de los gránulos no es uniforme a pesar de que dan una imagen a 
manera de racimos. Cuando la magnificación se incrementa a 10.000 X, son visibles 
partículas completamente esféricas, cuyos diámetros varían entre 3,6 y 4,3 micrómetros. 
 
La secuencia de imágenes correspondiente a la Figura 45 indica que el secado por aspersión 
genera sólidos cuyas partículas son definitivamente esféricas si bien el tamaño de los 
aglomerados no es muy uniforme. 
 
De acuerdo con las imágenes que se muestran en la Figura 46 las partículas del gel obtenido 
por hidrólisis consecutiva de los alcóxidos precursores, secadas por aspersión pero 
calcinadas a 1.000 ºC, pierden la apariencia morfológica que se observa cuando los sólidos 
se calientan a 600 ºC. a partir de 1.000 aumentos se observan partículas con tamaño cercano 
a 5 micrómetros, aparentemente uniformes pero con contornos afilados; cuando la 
magnificación se incrementa a 5.000 X se detalla que en los gránulos aparece como una 
superposición de capas (cutículas) si bien, algunos aglomerados conservan cierta forma 
esférica; adicionalmente, se aprecia un buen grado de porosidad, mientras que los gránulos 
presentan tamaños que  varían entre 4,5 y 5 micrómetros. En la micrográfica que 
corresponde a la Figura 46 D, se observa que las partículas del material poseen contornos 
muy sinuosos. 
 
Tal como se ilustra en las imágenes de la Figura 47, el secado por liofilización del producto 
obtenido por hidrólisis consecutiva de alcoxidos, produce, luego del calentamiento a 600 ºC 
un material que es muy compatible con una textura muy porosa. A bajo aumento el gel se 
caracteriza por partículas desquebrajadas cuya sección máxima puede ser de 20 
micrómetros; algunas partículas tienen apariencia de placas  y otras aparecen muy finas 
como relleno de los espacios ínter partícula. A 5.000 aumentos se observa una fuerte 
predominación de estructuras porosas toda vez que los gránulos se aprecian con aspecto 
globular y contornos difusos; la textura marcadamente mezoporosa del gel se hace evidente 


















































X  A x is  T i t le
 S S D 1 4 0 0
 S L 1 4 0 0
 S O 1 4 0 0
 C L 1 4 0 0
 C S D 1 4 0 0
 C O 1 4 0 0
 




De acuerdo con las micrografías de la Figura 48 la adición simultanea a los alcóxidos 
precursores no produce efectos morfológicos ni de textura sustancialmente distintos en los 
geles sometidos a secado ordinario y tratados a 1.000 ºC, con respecto a los mismos 
materiales obtenidos por adición consecutiva y expuestos a las mismas condiciones de 
secado y calcinación, algunas partículas tienen secciones que pueden alcanzar 60 
micrómetros pero se ven decoradas con pequeños gránulos que exhiben contornos definidos 
y con bordes desquebrajados.  
 
Es indudable un mayor grado de porosidad que se define de mejor manera con el 
incremento de la magnificación (2.500 X). Las partículas mas pequeñas poseen tamaños 
equivalentes a diámetros de aproximadamente 2 a 2,5 micrómetros y en líneas generales se 
establece que la técnica no aclara posibles diferencias de morfología que puedan generarse 
como consecuencia del tipo de secado, toda vez que el parámetro modificado es el orden de 




Las imágenes de la Figura 49 corresponde a una secuencia de magnificación observada por 
el producto de hidrólisis de los precursores alcóxidos, adicionados de forma simultanea al 
medio de reacción, secados por aspersión (Spray  Dryer) y calcinados a 1.000 ºC. al igual 
que en el caso de la adición consecutiva la mayoría de las partículas se caracterizan por una 
morfología esférica, contornos redondeados y tamaños aproximadamente uniformes; 
existen sin embargo algunos gránulos con estructura de bloque  cuyo tamaño gira en torno a 
los 20 micrómetros. En la medida en que progresa la magnificación se observa que la 
mayoría de las partículas son definitivamente esféricas y que además, aún a 1.000 ºC se 







La evolución del pH a medida que ocurre la hidrólisis muestra un incremento hasta lograr 
una estabilidad, donde se intuye un equilibrio químico, para las dos formas de hidrólisis. 
 
En el análisis químico se observa un contenido de silicio mayor al estequiométrico en las 
muestras que presentan la fase α-cordierita, develando la posible conformación de 
dominios dentro de los sólidos obtenidos con una mayor proporción de sílica como efecto 
de la formación de fases no deseadas como la espinela y mullita. 
 
En este trabajo, utilizando el método sol-gel, se sintetizó α-cordierita a partir de precursores 
alcóxido, variando la forma de hidrólisis de los precursores y luego de la calcinación a 1400 
ºC durante 6 horas, de los geles secos obtenidos por secado ordinario, aspersión y 
liofilización. Además se encontró que los materiales obtenidos por secado ordinario forman 
la  fase α-cordierita luego de calcinar a 1200 ºC. 
 
El análisis del tamaño de cristalito para los sólidos calcinados a 1400 ºC muestra que el 
modo de hidrólisis de los precursores y de secado no afecta sustancialmente, ya que los 
tamaños observados oscilan en un rango muy pequeño 33,88 a 42,91 nm. 
 
La cristalinidad relativa de la a-cordierita obtenida en el tratamiento por secado ordinario y 
por aspersión es mayor para la síntesis por hidrólisis consecutiva comparada con la 
hidrólisis simultánea. El material obtenido del secado por liofilización presenta un grado de 
cristalinidad similar para los dos métodos de hidrólisis. 
 
A partir de los resultados de DRX se hace evidente la obtención de la fase a-cordierita con 
un alto grado de cristalinidad que se indica por tener señales estrechas de difracción y bien 
definidas, además de presentar diagramas de difracción compatibles con  los reportados en 
la bibliografía y en bases de datos. 
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El rango de frecuencia por debajo de 1400 cm-1 del espectro IR esta asociado con la 
vibraciones de la red cristalina del sólido Al2O3.SiO2.MgO. Los resultados de FT-IR 
ilustrados confirman que con los tratamientos de secado (ordinario, aspersión y 
liofilización),  conducen a la fase de cordierita ortorrómbica, la cual emerge luego de la 
calcinación a 1400 ºC. 
 
Las técnicas de DRX y FT-IR permiten observar la evolución de la estructura cristalina en 
función del aumento de la temperatura del tratamiento térmico. 
 
La modalidad de secado por aspersión de los geles, independientemente del orden de 
adición de los precursores alcóxidos, conduce a aglomerados con morfología 
definitivamente esféricas (ligeramente ovalada); sin embargo, el tamaño de los gránulos no 
es uniforme mientras que las muestras tratadas a 1000 ºC pierden la apariencia esférica. 
 
De las micrografías obtenidas se observa que la morfología depende claramente del tipo de 
secado al que se sometieron las muestras, mas no del modo de hidrólisis de los precursores. 
De otra manera es claro que los sólidos obtenidos presentan cierto grado de mesoporosidad. 
 
Los resultados  obtenidos en el presente trabajo confirman lo expresado por Tsai et al. en el 
sentido de que a temperaturas menores de  800  ºC no existe la fase cordierita cuya 
cristalización se hace evidente a temperaturas mayores de 1150 ºC. A 1400 ºC se obtiene un 








Establecer los cambios cuantitativos en la acidez del material obtenido, mediante técnicas 
como FT–IR con adsorción de una molécula base de piridina, puesto que los análisis de FT-
IR manifiestan la presencia de grupos hidroxilo a altas temperaturas. 
 
Realizar análisis de sortometría para establecer las diferencias en las propiedades texturales 
de los diferentes tratamientos sujetos al presente trabajo. 
 
Avanzar en la comprensión y significado de la herramienta AFM en el estudio de estos 
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